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Prufungsantrag gem. § 44 PatG tst gestellt 

@) Si0 2 -Mattierungsmittel, Verfahren zu dessen Herstellung und dessen Verwendung 

(§7) Es wird ein universetl einsetzbares Si0 2 -Mattierungsmittel 
beschrteben, das aus Si0 2 , 1 bis 25 Gew.-% Polyol und 1 bis 
25 Gew.-tyo Wachs besteht. Das neuartige Mattierungsmittel 
ist auch nach langerer Lagerung, insbesondere unter Druck, 
noch gut dispergierbar, fuhrt bei nicht-thixotropen Lac ken 
und Farben nicht zur Bildung von hart em Bodensatz und hat 
praktisch keinen negativen Einflufi auf das Thixotropiever- 
halten von auf thixotropen poryamid-modifizierten Alkydhar- 
zen basierenden Farben und Lac ken. 
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Beschreibung 

Die Erfindung betrifft ein universe!] verwendbares Si02-Mattierungsmittel, ein Verfahren zu dessen Herstel- 
lung und dessen Verwendung in thixotropen und nicht-thixotropen Farben und Lacken. 
5 Bei thixotropen, auf polyamid-modifizierten Alkydharzen basierenden Farben und Lacken besteht das Pro- 
blem, daB die Thixotropie durch zusatzlich in dem Lack vorhandene Komponenten, insbesondere Hydroxyl- 
gruppen haltige Losungsmittel wie z. B. Aikohole, Glykole und einige organische Farbpigmente negativ beein- 
fluBt wird. Einen ahnlichen EinfluB haben aber auch SiC>2-MattierungsmitteL 

Feinteilige Si02-Mattierungsmittel lassen sich unmittelbar nach der Herstellung unter Anwendung von gerin- 
io gen Scherkraften bei der Einarbeitung in Lack leicht in Einzelpartikel deagglomerieren. Dieses Verhalten ist 
erwunscht, weil verbleibende Agglomerate zu deutiich sichtbaren Stippen im aufgezogenen Lackfilm fiihren. 
Wenn feinteilige SiC^-Mattierungsmittel jedoch einem Druck ausgesetzt werden, kann dies zur festeren Agglo- 
meratbildung fiihren. Dieser Effekt verstarkt sich, wenn der Druck iiber eine langere Zeit wirksam ist. Dies kann 
dazu fiihren, daB sich bei dem zunachst hervorragend dispergierbaren Produkt im Laufe der Lagerung aufgrund 
15 einer Belastung wie sie bei Lagerung und Transport auftreten kann, die gute Dispergierbarkeit verschlechtert 
und vom Verwender als nicht akzeptabel beurteilt wird. 

In thixotropen Farben und Lacken wird wegen der gelartigen Beschaffenheit keine Sedimentation von 
Mattierungsmitteln oder Pigmentteilchen beobachtet. Die Teilchen verbleiben in ihrer Position und konnen 
wahrend der Lagerung keinen harten, nicht dispergierbaren Bodensatz bilden. Bei Einwirkung von Scherkraften 
20 erniedrigt sich die Viskositat des Systems erheblich und die Teilchen beginnen sich abzusetzen. Das besondere 
Merkmal einer thixotropen Farbe besteht darin, daB sich die Viskositat sehr schnell wieder aufbaut, sobald die 
mechanische Beanspruchung endet Nach kurzer Zeit hat die Farbe dann wieder ihre urspriingliche gelartige 
Konsistenz, die ein weiteres Absetzen der Teilchen verhindert. 

Bei einer nicht-thixotropen Farbe ist die Situation jedoch eine ganz andere, da sich dort die Si02-Mattierungs- 
25 mittelteilchen absetzen und einen harten Bodensatz bilden. Es ist sehr schwierig und in manchen Fallen unmog- 
lich, diesen Bodensatz mit den in der Farben- und Lackindustrie ublichen Geratschaften wieder zu den individu- 
ellen Teilchen zu redispergieren. 

Die Bildung eines harten Bodensatzes kann dadurch verhindert werden, daB die Mattierungsmittelteilchen mit 
Wachs beschichtet werden. In der DE-PS 10 06 100 und der DE-AS 15 92 865 ist beschrieben, wie die SiC>2-Mat- 
30 tierungsmittelteilchen mit Wachs beschichtet und welche Wachse verwendet werden konnen. 

Der Erfindung lag nun die Aufgabe zugrunde, ein Si02-Mattierungsmittel zu schaffen, das universell einsetz- 
bar ist, d. h. auch nach langerer Lagerung, insbesondere unter Druck, noch gut dispergierbar ist, bei nicht-thixot- 
ropen Lacken und Farben nicht zur Bildung von hartem Bodensatz fiihrt und einen rndglichst geringen oder gar 
keinen negativen EinfluB auf das thixotrope Verhalten von unmattierten thixotropen, auf polyamid-modifizier- 
35 ten Alkydharzen basierenden Farben und Lacken hat. 

Zur Losung dieser Aufgabe wird ein SiCb-Mattierungsmittel vorgeschlagen, das dadurch gekennzetchnet ist, 
daB es aus Si02, 1 bis 25 Gew.°/o Polyol und 1 bis 25 Gew.% Wachs besteht. 

Gegenstand der Erfindung ist ferner ein Verfahren zur Herstellung eines Si02-Mattierungsmittels, das da- 
durch gekennzeichnet ist, daB man Si02 mit einer solchen Menge Polyol und Wachs zusammenbringt, daB der 
40 Polyolgehalt des fertigen Mattierungsmittels 1 bis 25 Gew.% und der Wachsgehalt des fertigen Mattierungsmit- 
tels 1 bis 25 Gew.% betragt. 

SchlieBlich ist Gegenstand der Erfindung die Verwendung des erfindungsgemaBen Si02-Mattierungsmittels 
zur Herstellung von thixotropen und nicht-thixotropen Farben und Lacken. 

Bevorzugte Ausfiihrungsformen und Vorteile der Erfindung sind den Unteranspriichen und der nachfolgen- 
45 den Beschreibung zu entnehmen. 

Es wurde uberraschend gefunden, daB die negative Wirkung von Mattierungsmitteln auf S1O2- Basis auf die 
Thixotropie von auf thixotropen polyamid-modifizierten Alkydharzen basierenden Farben und Lacken durch 
Mitverwendung von mehrwertigen Alkoholen stark verringert oder aufgehoben werden kann. Die Affinitat 
zwischen der SiCb-Oberflache und dem Polyol ist so groB, daB selbst bei getrennter Zugabe des S1O2 und des 
50 Polyols zu thixotropen Farben und Lacken auf Alkydharzbasis die Polyolmolekiile von der SiCh-Oberflache 
adsorbiert werden. Mit anderen Worten handelt es sich bei der erfindungsgemaBen Modifizierung von 
Si02-Mattierungsmitteln um eine Impragnierung oder Beschichtung der Si02-Oberf lache mit Polyolen. Dabei ist 
die Erkenntnis, daB Polyole die negative Wirkung der Hydroxylgruppen an der Si02-Oberflache aufheben, 
besonders uberraschend, da insbesondere Aikohole und Glykole als Substanzen bekannt sind, die die Thixotro- 
55 pie von polyamid-modifizierten Alkydharzen stark beeintrachtigen. So weist beispielsweise ein Hersteller von 
thixotropen polyamid-modifizierten Alkydharzen ausdriicklich darauf hin, daB Hydroxylgruppen, wie sie in 
Alkoholen und Glykolen vorhanden sind, die thixotrope Struktur vollstandig zerstoren. 

Ferner ergab sich uberraschend, daB die gute Dispergierbarkeit der feinteiligen SiC>2-Mattierungsmittel auch 
bei der Lagerung und insbesondere bei der Lagerung unter Druck erhalten bleibt, wenn die Si02-Oberflache mit 
60 einem Polyol impragniert wird. 

SchlieBlich ergab sich uberraschend, daB die erfindungsgem&Be Impragnierung oder Beschichtung der 
Si02-Mattierungsmitteloberflache mit Polyolen sowohl bei reinen als auch bei wachsbeschichteten Mattierungs- 
mitteln wirksam ist. Dies bedeutet mit anderen Worten, daB das erfindungsgemaB verwendete Polyol die 
Wirksamkeit des Wachses bezuglich der Verhinderung des Absetzens der Mattierungsmittelteilchen unter 
65 Bildung eines harten Bodensatzes nicht beeintrachtigt. Umgekehrt hat das Wachs offensichtlich keine negative 
Auswirkung auf die Thixotropie von thixotropen Farben und Lacken und die durch die Polyolimpragnierung 
erreichbare Verbesserung der Dispergierbarkeit von Si02-Mattierungsmitteln nach langerer Lagerung. Das 
erfindungsgemaBe Si02-Mattierungsmittel kann dementsprechend universell sowohl in thixotropen als auch 
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nicht-thixotropen Farben und Lacken eingesetzt werden. 

Fur die Behandlung der Si0 2 -Oberflache eignen sich erfindungsgemaB hoherwertige Alkohole, insbesondere 
zwei- bis sechswertige Alkohole mit z. B. 2 bis 100 Kohlenstoffatomen, wobei die Kohlenstoffketten linear oder 
verzweigt und durch beliebig viele Sauerstoffatome unterbrochen sein konnen (C-O-C-Gruppen = Ether). Die 
OH-Gruppen konnen sich in beliebigen Stellungen befinden. Selbstverstandlich konnen auch Mischungen der 

eenannten Polyole verwendet werden. 

Beispiele fur erfindungsgemaB geeignete Polyole sind u. a. Glycerin, Ethylenglykol. Diethylenglykol, Polyethy- 
lenglykole, Sorbitol, Trimethylolpropan, Di-trimethylolpropan. ethoxylierte Trimethylolpropane. Pentaerythnt 

und ethoxylierte Pentaerythrite. . , 

Bezuglich der erfindungsgemaB geeigneten Wachse sei auf die bereits oben erwahnten DE-PS 1006 100 und 
DE-AS 1 5 92 865 verwiesen. Erwahnt seien insbesondere mikrokristalline Hartwachse. Polyethylenwachse und 
anoxydierte Polyethylenwachse, die sich als gut geeignet erwiesen haben. ..... „. 

Bei Si02-Mattierungsmitteln handelt es sich meistens urn Kieselgele oder Fallungskieselsauren. Pyrogene 
Kieselsauren in der ublichen Form werden nicht als Mattierungsmittel eingesetzt; jedoch gibt es eine durch 
nachtragliche Agglomeration hergestellte Form, die ebenfalls als Mattierungsmittel Verwendung fmdet Geeig- 
net sind auch dialytische Kieselsauren. TeilchengroBe und TeilchengroBeverteilung des SiOz-Mattierungsmittels 
liegendabei in den ublichen, dem Fachmann gelaufigen Bereichen. 

Die Herstellung des erfindungsgemaBen Mattierungsmittels erfolgt. mdem S1O2 nut Polyol und Wachs zusam- 
mengebracht wird. Dies geschieht vorzugsweise. indem man das S1O2 in einer Strahlmuhle oder einer mechani- 
schen MQhle. gegebenenfalls mit anschlieBender Sichtung, mikronisiert und glachzeitig mit dem Si0 2 das Polyol 
und das Wachs (in geschmolzener Form oder als Pulver) zudosiert Eine andere Moglichkeit besteht dann, daB 
man eine Suspension von Si0 2 in einer waBrigen Polyollosung spruhtrocknet das erhaltene rart Polyol impra- 
gnierte S1O2 in herkommlicherweise mit Wachs impragmert (siehe z. B. DE-PS 10 06 100 und DE-AS 15 92 865) 
und dann das nunmehr mit Polyol und Wachs impragnierte Si0 2 durch Sichtung oder Strahlmahlung auf die 
geeignete KorngroBenverteilung einstellt Alternativ kann man eine Suspension aus Si0 2 , Wachsemulsion und 
Polyol spriihtrocknen. Man kann das Si0 2 auch bereits vor der Trocknung mit Polyol impragmeren. indem man 
bei der Waschung (z. B. des Hydrogels im Falle von Kieselgel) dem Waschwasser Polyol zusetzt oder zu einem 
noch fruheren Zeitpunkt das Si0 2 bereits im Hydrosolzustand impragniert, mdem man das Polyo dem Wasser- 
elas oder der verdunnten Schwefelsaure bei der Fallung des Si0 2 zusetzt Das nach einer dieser yerfahrenswei- 
sen erhaltene mit Polyol behandelte Si0 2 wird dann wie zuvor beschrieben mit Wachs impragmert und auf die 
geeignete KorngroBenverteilung eingestellt. . 

Alternativ konnen mit Wachs impragniertes SiOz und Polyol als separate Komponenten in die Farbe oder den 

Lack eingebracht werden. ... ■ ■ n i i 

Die vorteilhafte Wirkung der erfindungsgemaBen Modifizierung von Si0 2 -Mattierungsmitteln mit Polyolen 
beruht wahrscheinlich darauf, daB eine Maskierung der OH-Gruppen der SiOz-Oberflache durch Anlagerung 
und Bindung flber Wasserstoffbrilckenbindungen erfolgt Entscheidend ist dabei, daB mehrere OH-Gruppen 
oder Ethergruppen pro Molekul vorhanden sind, urn die erforderliche Haftung gegenuber anderen polaren 
MolekOlen z. B. Wasser. zu ubertreffea Gegenflber der bekannten Veresterung von OH-Gruppen an 
SiC^-Oberflachen mit Alkoholen, die mit deutlicher Enthalpieanderung verbunden ist besteht erfindungsgemaB 
der Unterschied, daB die Modifizierung von Si0 2 -MattierungsmitteIn mit Polyolen spontan aber ohne merkliche 
Enthalpieanderung ablauft. Dementsprechend erfolgt die Herstellung des erfindungsgemaBen Si0 2 -Mettie- 
rungsmittels bzw. die Modifizierung mit Polyol grundsatzlich unterhalb der Temperatur, bei der eine Vereste- 
rung erfolgen wurde, d. h. im allgemeinen unterhalb 150°C, vorzugsweise unterhalb 100°C und insbesondere bei 
Raumtemperatur oder nur leicht erhfihter Temperatur. 

Im allgemeinen sind fur die erfindungsgemaBe Modifizierung von Si0 2 -Mattierungsmitteln 1 bis 25 Oew.% 
Polyol und 1 bis 25 Gew.% Wachs, jeweils bezogen auf das Gewicht des Si0 2 -Mattierungsmittels, erforderlich. 
Bevorzugt sind Mengen von 3 bis 15 Gew.% Polyol und 3 bis 10 Gew.% Wachs. 

Beispiel la 

Ein Si0 2 -Mattierungsmittel mit einer mittleren TeilchengrdBe von 5 p.m (gemessen mit dem Coulter Counter), 
einer BET-Oberflache von 400 m 2 /g und einem Porenvolumen (beide durch Stickstoffadsorption bestimmt) von 
1,75 ml/g wurde mit einem sogenannten Dissolver (in der Farben- und Lackindustrie haufig verwendetes 
schnellaufendes Riihrgerat mit hohen Scherkraften fur die Dispergierung von Pigmenten und Fullstoffen) in 
einen thixotropen Lack eindispergiert, der als Hauptkomponente ein polyamid-modifiziertes thixotropes Alkyd- 
harz enthielt Die Lackzusammensetzung ist in der folgenden Tabelle wiedergegeben. Die Konzentration des 
Mattierungsmittels bezogen auf den Festkdrperanteil des Lacks betrug 9 Gew.%. Der mattierte Lack wurde 24 
Stunden bei 20°C gelagert und dann wurde die Viskositat mit dem Haake Viskosimeter (Haake RV3 Rotovisko, 
MeBkopf 500, Spindel MV1 ) bestimmt. Die Messung erfolgte bei 20° C. Es wurde eine FlieBkurve bestimmt von 0 
bis 32 U/min mit einer Drehfrequenzanderung von 25 U/min/min. Die Ablesung der Viskositat erfolgte bei 8 
U/min aus der Kurve mit steigender Drehfrequ nz. Die erhaltenen Ergebnisse sind in Tabelle 1 wiedergegeben. 
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Lackzusammensetzung 

Gewichtsteile 





Polyamid-modifiziertes thixotrop s 


70 


5 


Alkydharz, 50%ig 






Urethan-Alkylharz, 55%ig 


182 




Barium-, Kobalt- una Bleioctoat 1 ) 


2,1 




Netzmittel 


0,4 


10 


Entschaumer 


02 


Verlaufmittel 


0,5 




Antihautmittel 


0,8 




Testbenztn K30 


7,8 






100,0 


15 


') Katalysatoren fur oxidative Trocknung 





Nach sechswochiger Lagerung des Lacks bei Raumtemperatur wurde kein Bodensatz beobachtet 

Beispiel 1 b 

Das SiCh-Mattierungsmittel aus Beispiet la wurde mit einem Wachs impragniert, indem das Wachs gleichzeitig 
mit dem S1O2 in die Strahlmuhle dosiert wurde. Das so impragnierte Mattierungsmittel, das 10Gew.% Wachs 
enthielt, wurde wie in Beispiel la in den gleichen Lack eingearbeitet und wie dort beschrieben gepruft Die 
Ergebnisse sind ebenfalls inTabelle 1 wiedergegeben. 

Beispiel 2 



Der in Beispiel la verwendete Lack wurde wie in Beispiel la behandelt, ohne daO ein Mattierungsmittel 
zugesetzt wurde. Es wurden mit diesem Lack die entsprechenden Untersuchungen durchgefuhrt und die Ergeb- 
30 nisse sind wiederum in Tabelle 1 wiedergegeben. 

Beispiel 3 

Das in Beispiel la verwendete SiC>2-MattierungsmitteI wurde bereits bei der Mikronisierung in der Strahl- 
35 miihle mit einem Polyethylenglykol (Molekulargewicht 400) impragniert, indem das Polyethylenglykol gleichzei- 
tig mit dem S1O2 in die Strahlmuhle dosiert wurde. Die Polyethylenglykolkonzentration in dem Mattierungsmit- 
tel betrug 8,5 Gew.%. Das so impragnierte Mattierungsmittel wurde wie in Beispiel la in den gleichen Lack 
eingearbeitet und wie dort beschrieben gepruft. Die Konzentration des Mattierungsmittels bezogen auf den 
Festkorperanteil des Lacks betrug 9 Gew.%. Die Priifungsergebnisse sind ebenfalls in Tabelle 1 wiedergegeben. 



Beispiel 4a 



Das in Beispiel la verwendete Si02-Mattierungsmittel wurde in einen auf einem Hitrozelluloseharz basieren- 
den nicht-thixotropen Lack eingebracht Die Lackzusammensetzung ist in der folgenden Tabelle wiedergege- 
45 ben. Der das Mattierungsmittel enthaltende Lack wurde 6 Wochen lang in einem Glaszylinder aufbewahrt, 
bevor die Harte eines moglicherweise gebildeten Bodensatzes beurteiit wurde. Die Harte wurde mit einem 
Glasstab bestimmt. Der Widerstand, den man fuhlt, wenn man den Bodensatz bewegt, ist das subjektive 
Kriterium fur die Beurteilung der Harte. 

Das in diesem Beispiel verwendete unbehandelte Mattierungsmittel bildete einen hart en Bodensatz. 



Lackzusammensetzung 

Gewichtsteile 



Nitrozellulosechips 


12,6 


Toluol 


30,0 


Butanol 


5,6 


Ethylacetat 


6,0 


Methylisobutylketon 


20,0 


Weichmacher 


2,3 


Silikonol 


1.0 


Alkydharz/60% in Xylol 


22,5 




100,00 



Beispiel 4b 

Anstelle des nicht beschichteten Mattierungsmittels aus Beispiel la wurde das mit Wachs impragnierte 
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Mattierungsmittel aus Beispiel lb in der in Beispiel 4a beschriebenen Weise bezuglich des Absetzverhaltens 
untersucht. Im Gegensatz zu Beispiel 4a fuhrte das mit Wachs impragnierte Mattierungsmittel zu einem sehr 
weichen und leicht redispergierbaren Bodensatz. 

Beispiel 5 

Anstelle des nicht beschichteten Mattierungsmittels aus Beispiel la wurde das mit Polyol impragnierte 
Mattierungsmittel gemaB Beispiel 3 bezuglich des Absetzverhaltens wie in Beispiel 4a beschrieben untersucht. 
Das mit 8,5 Gew.% Polyethylenglyko! impragnierte Si02-Mattierungsmittel fiihrte zur Bildung eines harten 
Bodensatzs. 

Beispiel 6 

Das im Beispiel la verwendete Si02-Mattierungsmittel wurde bereits bei der Mikronisierung in der Strahl- 
muhle mit einem Polyethylengiykol (Molekulargewicht 400) und einem Wachs impragniert, indem Polyethylen- 
glykol und Wachs gleichzeitig mit dem S1O2 in die Strahlmuhle dosiert wurden. Die Polyethylenglykolkonzentra- 
tion im Mattierungsmittel betrug 7,5 Gew.% und die Wachskonzentration 4 Gew.%. Das impragnierte Mattie- 
rungsmittel wurde eingearbeitet in 

a) den gleichen Lack wie in Beispiel la und 

b) in den gleichen Lack wie in Beispiel 4a. 

Die mit diesen Lacken erhaltenen Ergebnisse sind ebenfalls in Tabelle 1 zusammengestellt. 
Das Mattierungsmittel dieses Beispiels fiihrte zur Bildung eines voluminosen, sehr weichen und leicht redis- 
pergierbaren Bodensatzs. 

Beispiel 7 

Das Polyethylengiykol in Beispiel 6 wurde gegen ein Polyol mit 4 OH-Gruppen und einem Molekulargewicht 
von 270 ausgetauscht. Das impragnierte Mattierungsmittel wurde wiederum eingearbeitet in 

a) den gleichen Lack wie in Beispiel la und 

b) den gleichen Lack wie in Beispiel 4a. 

Auch die hier erhaltenen Ergebnisse sind in Tabelle 1 wiedergegeben. 

Das Mattierungsmittel dieses Beispiels bewirkte die Bildung eines voluminosen, sehr weichen und leicht 
redispergierbaren Bodensatzs. 

Beispiel 8a 

Das Si02-Mattierungsmittel gemaB Beispiel 3 wurde in einen auf einem Polyurethanharz basierenden nicht- 
thixotropen Lack eingearbeitet. Die Lackzusammensetzung ist in der folgenden Tabelle wiedergegeben. Es ist 
ein representatives Beispiel fur marktiibliche Lacke. Das Absetzverhalten wurde wie in Beispiel 4a gepruft. Das 
mit Polyethylengiykol behandelte Mattierungsmittel dieses Beispiels fuhrte zur Bildung eines harten Bodensatzs. 

Lackzusammensetzung 

Gewichtsteile 



Urethan-Alkydharz, 55%ig in Testbenzin 


913 


Terpentin 


1.0 


Testbenzin 


4,0 


Blei-Trocknungsmittel 


0,83 


Kobalt-Trocknungsmittel 


0,33 


CalciunvTrocknungsmittel 


U7 


Antihautmittel 


U7 




100,00 



Beispiel 8b 

Anstelle des Mattierungsmittels gemaB Beispiel 3 wurde das Mattierungsmittel aus Beispiel lb wie in Beispiel 
8a beschrieben untersucht. Es wurde die Bildung eines sehr weichen Bodensatzes beobachtet, der sehr leicht 
redispergierbar war. 

Beispiel 9 

In diesem Beispiel wurde das mit Polyethylengiykol und Wachs impragnierte Si02-Mattierungsmittel in den in 
Beispiel 8a beschriebenen Lack eingearbeitet und in der gleichen Weise gepruft Dieses Mattierungsmittel fuhrte 
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zur Bildung eines voluminosen, sehr weichen und leicht redispergi rbaren Bodensatzes. 

Tabelle 1 



1 



5 


Beispiel 


Mattierungsmitiel- 
zusammensetzung 


Mattierungs- 
mittelkon- 

im Lack 


Lackzusam* 
mensetzung 
gem a 6 
Beispiel 


Viskositat 
[mPa • s] 


Bodenkdrper nach 

sechswochiger 

Lagerung 


10 


la 
lb 


Si0 2 

Si0 2 + Wachs 


9 
9 




la 
la 


1405 
1300 


kein Bodenkdrper 
kein Bodenkdrper 




2 


kein Mattierungsmittel 


0 




la 


3795 




15 


3 


Si0 2 + PEG 


9 




la 


3950 


kein Bodenkdrper 




4a 
4b 


oKJ 2 

Si0 2 + Wachs 


D 
5 




4a 
4a 


_ 


harter Bodenkdrper 

sehr weicher Bodenkdrper 




5 


oi(J 2 + PEG 


5 




4a 




harter Bodenkorper 




6 


SiO z + PEG + Wachs 


5 


a) 
b) 


la 
4a 


3810 


kein Bodenkdrper 

sehr weicher Bodenkdrper 




7 


Si0 2 + Polyol + Wachs 


5 


a) 
b) 


la 
4a 


3690 


kein Bodenkdrper 

sehr weicher Bodenkorper 


25 


8a 
8b 


Si0 2 + PEG 
Si0 2 + Wachs 


7 
7 




8a 
8a 




harter Bodenkdrper 

sehr weicher Bodenkorper 




9 


Si0 2 + PEG + Wachs 


7 




8a 




sehr weicher Bodenkdrper 



PEG: Polyethylenglykol 
30 Polyol: Polyol mit 4 OH-Gruppen und einem Molekulargewicht von 270 
— : nicht gemessen 



Beispiel 10 

35 

Es wurden verschiedene Mattierungsmittel mit zwei unterschied lichen KorngrdBen in der in den obigen 
Beispielen beschriebenen Weise hergestellt. Die jeweilige Zusammensetzung der Mattierungsmittel ist in Tabel- 
le 2 angegeben. Mehrere Sacke der Versuchsprodukte wurden gemeinsam mit unbehandelten Standardmattie- 
rungsmitteln 6 Wochen auf Palette gelagert Die Lagerung erfolgte einmal ohne und einmal mit einer zusatzli- 

40 chen Belastung von 200 kg/Palette. 

Nach der sechswochigen Lagerung wurden 3 Proben aus verschiedenen Sacken entnommen. Die Dispergier- 
barkeit wurde nach dem unten beschriebenen Standard-Dispergiertest beurteilt AHe Proben waren kodiert, so 
daD den Prufern eine Identifizierung der Proben nicht moglich war. Die Ergebnisse sind ebenfalls in Tabelle 2 
wiedergegeben. Die Wirksamkeit der Polyolimpragnierung zeigt sich besonders bei den Proben, die zuvor einer 

45 Belastung ausgesetzt waren. Aufierdem zeigen die Versuchsergebnisse, daB die gleichzeitige Impragnierung mit 
Wachs keinen negativen EinfluB auf den durch die Impragnierung mit Polyol erzielten positive n Effekt hat 

Standard-Dispergiertest 

50 Die Priifung erfolgte in dem nach Beispiel 4a beschriebenen Lack. 

Der Lack wird vor dem Gebrauch mit MIBK auf eine Auslaufzeit von 70-85 Sekunden eingestellt (Becher 
4 mm Auslaufduse/DIN 53 21 1). Es werden 1,5 g Mattierungsmittel auf 80 g Lack mit einem Red Devil Paint 
Shaker 40 Sekunden lang in einem Plastikbecher (Durchmesser 6,5 cm, Hdhe 7,0 cm, 190 ml) geschuttelt Nach 
der Entliiftung werden die Proben noch einmal kurz aufgeriihrt und mit einer 150 ji Aufziehspirale unter 
55 staubfreien Bedingungen auf Kontrollkarten aufgezogen. 

Nach 10 Minuten wird gegen Standardkarten benotet. Die Note 1 bedeutet vollkommene Stippenfreiheit des 
Lackaufzugs. Die Skala reicht bis 5. Die Note 5 charakterisiert einen Lackaufzug mit sehr vielen Stippen. 
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Tabelle 2 



Probe 


Mattierungsmittel- 
zusammcnsctzung 


KorngrdSe 
(>im) J ) 


Kohlenstoff- 
genalt 


Dispergierbarkeit nach 
6 Wochen Lagerung mit 
einer Belastungpro 
Palette von 

0 kg 200 kg 


1 


100%SiO 2 


3.4 


0 




3,9 


2 


90%SiO 2 , 10% PEG 1 ) 


3,5 


6,8 


U 


2.5 


3 


100%SiO 2 


5,3 


0 


1,4 


3.1 


4 


90%SiO 2t l0% PEG 1 ) 


5.2 


7,5 


1.0 


1.8 


5 


90%SiO 2t 10% Wachs 


5,2 


83 


1,2 


2,8 


6 


80%SiO 2 , 9% Wachs 


53 


14,2 


1.0 


1.5 




11% PEG 1 ) 










*) gemessen nach dem oben beschriebenen Standard- Dispergienest; Note 1 


— sehrgut;5 «= 


sehr schlecht 





*) Polyethylenglykol Molekulargewicht 400 
2 ) gemessen mit dem Coulter Counter 

Patentanspniche 

1. Si0 2 - Mattierungsmittel, dadurch gekennzeichnet, daO es aus Si0 2 , 1 bis 25 Gew.% Polyol und 1 bis 
25 Gew.% Wachs besteht. 

2. Mattierungsmittel nach Anspruch 1, dadurch gekennzeichnet daB der PolyolgehaJt 3 bis 15 Gew.% und 
der Wachsgehalt 3 bis 10 Gew.% betragt 

3. Mattierungsmittel nach Anspruch 1 oder 2, dadurch gekennzeichnet, daB das Si02 Kieselgel, Fallungskie- 
selsaure, pyrogene oder dialytische Kieselsaure ist 

4. Verfahren zur Herstellung eines Si0 2 -Mattierungsmittels, dadurch gekennzeichnet, daB man S1O2 mit 
einer solchen Menge Polyol und Wachs zusammenbringt, daB der Polyolgehalt des fertigen Mattierungsmit- 
tels 1 bis 25 Gew.% und der Wachsgehalt 1 bis 25 Gew.% betragt. 

5. Verfahren nach Anspruch 4, dadurch gekennzeichnet, daB man SiC>2 mit einer solchen Menge Polyol und 
Wachs zusammenbringt, daB der Polyolgehalt des fertigen Mattierungsmittels 3 bis 15 Gew.% und der 
Wachsgehalt 3 bis 10 Gew.% betragt 

6. Verfahren nach Anspruch 4 oder 5, dadurch gekennzeichnet, daB man als S1O2 Kieselgel, Fallungskiesel- 
saure, pyrogene oder dialytische Kjeselsaure verwendet. 

7. Verfahren nach einem der Anspruche 4 bis 6, dadurch gekennzeichnet daB man das Si02 in einer 
Strahlmuhle oder einer mechanischen Muhle, gegebenenfalls mit anschlieBender Sichtung, mikronisiert und 
gleichzeitig mit dem Si0 2 Polyol und Wachs zudosiert 

8. Verfahren nach einem der Anspruche 4 bis 6, dadurch gekennzeichnet daB man eine Suspension von Si0 2 
in einer waBrigen Polyollosung spruhtrocknet daB so erhaltene, mit Polyol impragnierte SiC>2 mit Wachs 
impragniert und dann das so erhaltene mit Polyol und Wachs impragnierte Si02 durch Sichtung oder 
Strahlmahlung auf die geeignete KorngroBenverteiiung einstellt. 

9. Verfahren nach einem der Anspruche 4 bis 6, dadurch gekennzeichnet daB man eine Suspension aus SiO^ 
Wachsemulsion und Polyol spriihirocknet 

10. Verfahren nach einem der Anspruche 4 bis 6, dadurch gekennzeichnet daB man das Si0 2 bereits bei der 
Waschung mit Polyol impragniert indem man das Polyol dem Waschwasser zusetzt 

1 1. Verfahren nach einem der Anspruche 4 bis 6. dadurch gekennzeichnet daB man das Si0 2 bereits im 
Hydrosolzustand mit Polyol impragniert, indem man das Polyol dem Wasserglas oder der verdunnten 
Schwefelsaure bei der Fallung des Si0 2 zusetzt 

1 2. Verwendung des SiCb-Mattierungsmittels gemaB einem der Anspruche 1 bis 3 oder hergestellt nach dem 
Verfahren gemaB einem der Anspruche 4 bis 1 1 zur Herstellung von thixotropen und nicht-thixotropen 
Farben und Lacken. 

13. Verwendung nach Anspruch 12, dadurch gekennzeichnet, daB man mit Wachs impragntertes Si02 und 
Polyol als separate Komponenten in die Farbe oder den Lack einbringt oder mit Wachs impragniertes Si0 2 
und Polyol zunachst zusammenbringt und dann das dadurch erhaltene Produkt in die Farbe oder den Lack 
einarbeitet 
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